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第１章 序論 
 資源やエネルギーの効率的利用や地球温暖化抑制の観点から，火力・原子力プラントといった発電プラントの
発電効率や安全性の向上や，自動車をはじめとする輸送機器の軽量化・高性能化が求められている．これらの構
造物や工業製品を構成する金属材料のほとんどは多結晶体であり，その粒界を起点とする粒界劣化現象により材
料の強度や寿命が低下してしまう場合も少なくない．このような粒界劣化現象の一例として，オーステナイト系
ステンレス鋼溶接熱影響部などに生じる深刻な粒界腐食が挙げられる．粒界腐食は Cr 炭化物の粒界析出による
鋭敏化現象により発生し，材料の設計強度や寿命を著しく劣化させる可能性がある． 
粒界腐食をはじめとする粒界劣化現象を抑制するための方策として，粒界工学(grain boundary engineering)
に関する研究が近年注目されている．金属材料中の結晶粒界は，対応格子理論に基づき対応粒界とランダム粒界
に大別することができる．対応粒界はランダム粒界に比べて Cr 炭化物が析出しにくいことから粒界腐食が発生
しにくいことが報告されている．このような性質を利用し，対応粒界の頻度を増加させるとともにランダム粒界
の連続性を分断することにより粒界腐食を抑制できると考えられる．これまでの研究により，粒界工学に基づく
粒界性格分布制御(粒界制御)により，304 オーステナイト系ステンレス鋼をはじめとする材料の対応粒界頻度が
増加し耐粒界腐食性が大きく向上することが報告された．また，粒界腐食以外についても，粒界割れや粒界偏析，
粒界応力腐食割れなど，様々な粒界劣化現象に対する粒界工学による抑制効果が報告されており，多結晶金属材
料の信頼性・安全性を大きく向上させる微細組織制御法としてのさらなる発展が期待されている． 
粒界性格分布を制御する手法として，適切な条件の冷間加工と熱処理による加工熱処理法を用いた研究が数多
く報告されているが，加工熱処理の短時間化や，組織制御プロセスとしての信頼性の向上，厚板や複雑形状の材
料への粒界制御の適用など，いまだ多くの課題が残されている．このような課題を解決し，粒界制御を実用的な
微細組織制御技術として発展させるためには，微細組織制御技術としての粒界制御の学術的原理を明らかにする
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ことが求められる．しかしながら，加工熱処理による粒界性格分布制御機構の解明へ向けた系統的な実験に基づ
いた研究は十分には行われていない．そこで本研究では，304 オーステナイト系ステンレス鋼への加工熱処理条
件の系統的な調査に基づき，粒界性格分布の最適化や耐粒界腐食性の向上をもたらす金属組織学的現象を明らか
にし，微細組織制御技術としての粒界制御の学術的原理を提案することを目的とした． 
 
第２章 加工熱処理条件と粒界性格分布の関係 
 本章では，加工熱処理条件を系統的に変化させたときの粒界性格分布変化を電子後方散乱回折(electron 
backscatter diffraction: EBSD)法を用いて調査した．圧下率3, 5, 10%の冷間圧延後に焼鈍した試料の粒界性格分
布解析を行ったところ，加工熱処理中の微細組織変化は圧下率により大きく異なり，圧下率3%では異常粒成長，
5%では通常粒成長，10%では一次再結晶の発生が観察された．Fig. 1に各加工熱処理条件で作製された試料の対
応粒界頻度を示す．加工熱処理後の試料の対応粒界頻度は圧下率3, 5, 10%の条件でそれぞれ85, 75, 60%となり，
特に異常粒成長が観察された圧下率 3%の条件において，ランダム粒界の不連続化と耐粒界腐食性の向上に必要
とされる80%を超える高い対応粒界頻度が得られた．また，1220, 1280, 1340 Kの各焼鈍温度で得られた対応粒
界頻度は各圧下率について同程度であったが，焼鈍温度が高いほど粒界性格分布の変化が短時間で得られた． 
対応粒界頻度と平均結晶粒径との関係を調査したところ，粒成長により平均結晶粒径が増加した試料ほど対応
粒界頻度が高い傾向が見られたが，異常粒成長が観察さ
れた圧下率 3%の試料では粒径の増加に対する対応粒界
頻度の増加が大きく，高頻度な焼鈍双晶の発生により効
率的に対応粒界頻度が増加していることが示唆された． 
 ランダム粒界の連続性を定量的に評価するため二次元
浸透確率の測定を行ったところ，作製した加工熱処理材
の対応粒界頻度と二次元浸透確率の関係は過去の文献と
整合した結果を示し，圧下率3%および5%の試料で対応
粒界の増加に伴う二次元浸透確率の低下が見られた． 
 
第３章 耐粒界腐食性に及ぼす加工熱処理条件と粒界性格分布の影響 
 本章では，第2章で作製した加工熱処理材に硫酸―硫酸第二鉄腐食試験を行い，加工熱処理条件と粒界性格分
布，および耐粒界腐食性の関係を調査した．はじめに，第2章で異常粒成長に伴い対応粒界頻度が大きく増加し
た圧下率 3%の条件において，焼鈍時間と耐粒界腐食性の関係を調査した．各焼鈍温度で十分長い時間焼鈍した
試料の腐食速度が大きく低下した一方で，焼鈍時間の短い試料においては対応粒界頻度が80%以上の高い値であ
Fig. 1 Highest frequency of CSL boundaries of 
thermomechanical processed specimens (3, 5, 
10%-1220,1280, 1340 K) 
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るにも関わらず耐粒界腐食性の効果的な向上が得られなかった．これは，焼鈍時間が不十分であった試料でひず
みが残留した影響で，Cr炭化物の粒界析出が促進されたためであると考えられる．この結果から，効果的な耐粒
界腐食性の向上には対応粒界頻度の増加に比べて長時間の焼鈍が必要であることが明らかになった． 
 圧下率3, 5, 10%冷間圧延後に十分長い時間焼鈍した試料および母材 (base material) の腐食速度と対応粒界
頻度の関係をFig. 2に示す．腐食速度は値が低いほど
耐粒界腐食性が高いことを示している．グラフ全体の
傾向として，対応粒界頻度が高い試料ほど腐食速度が
安定して低く，優れた耐粒界腐食性を示した．各圧下
率について比較すると，圧下率 3%の条件はいずれの
試料も安定して高い対応粒界頻度と耐粒界腐食性を示
した．本研究において行った加工熱処理条件で最も短
時間の焼鈍で効果的な耐粒界腐食性の向上が見られた，
圧下率3%・焼鈍温度1340 K・焼鈍時間6 hの試料の
表面および断面の走査電子顕微鏡 (scanning electron 
microscopy: SEM) 観察結果をFig. 3に示す．母材に
おいて腐食進展による結晶粒の脱落が顕著に観察され
る一方で，粒界制御材では結晶粒の脱落が減少してお
り，粒界腐食進展の抑制効果が確認された．この試料
はこれまでの研究において最適条件とされた圧下率
3%・焼鈍温度1220 K・焼鈍時間72 hの条件で作製し
た試料と同等の腐食速度を示し，焼鈍温度を高くする
ことで粒界制御のための加工熱処理プロセスを大幅に
短縮化できる可能性が示唆された． 
 
第４章 加工熱処理中の粒界性格分布変化の加熱その場EBSD観察 
 本章では，焼鈍時間の異なる試料の粒界性格分布観察や加熱その場EBSD観察により，加工熱処理中の粒界性
格分布変化機構を調査した．第2章，第3章の結果をもとに，対応粒界頻度の増加と耐粒界腐食性の向上が得ら
れた圧下率3%・焼鈍温度1220 Kの条件について焼鈍時間の異なる試料の粒界性格分布を観察したところ，異常
粒成長の過程で発生する，内部に高頻度の対応粒界を含む結晶粒クラスターの成長と相互合体反応が粒界性格分
布制御に重要であることが示唆された． 
Fig. 2 Relationship between corrosion rate and frequency 
of CSL boundaries (3, 5, 10%-1220, 1280, 1340 K) 
Fig. 3 SEM image of corrosion tested base material and 
3%-1340 K-6 h thermomechanical processed specimen. 
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結晶粒クラスターの成長と粒界性格分布変化との関係を詳細に調査するため，EBSD用加熱ステージを用いた
加熱その場EBSD観察を行い，加工熱処理中に対応粒界頻度が増加し二次元浸透確率が大きく低下する過程を直
接観察することに成功した．Fig. 4に加熱
その場観察により得られた粒界性格分布を
示す．粒界性格分布において，灰色と黒色
の線はそれぞれ対応粒界とランダム粒界を
示している．Fig. 4(a)の視野左上およびFig. 
4(b)の視野右下から結晶粒クラスターが成
長し，Fig. 4(c)において初めて衝突したの
ち，Fig. 4(d)において視野全体に拡大する
ことでランダム粒界が顕著に分断される様
子が観察された．ランダム粒界が分断され
る過程における粒界性格分布変化を詳細に
観察したところ，結晶粒クラスター同士が
衝突する際に隣接する結晶粒との間に対応
粒界を形成するような焼鈍双晶が発生し，
ランダム粒界を分断する機構が明らかにな
った． 
 
第５章 結論 
 本章では，第2章から第4章までの内容を要約し，本研究で得られた結論を総括した． 
 
Fig. 4 Grain boundary character distribution (GBCD) maps obtained 
from in-situ EBSD data. 
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